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В статье в кратком виде описываются межлабораторные сравнительные испытания, прове­
денные в 1999 году среди аккредитованных испытательных лабораторий в рамках государствен- 
ного метрологического надзора, и работы, проводимые в этом направлении в 2000 году.______
Для проведения эффек­
тивного государственного 
н а д зо р а  ч р езв ы ч а й н о  
важ но дополнение ч аст ­
ных оценок качества работ 
лабораторий, регламенти­
руемых ПР 50.2.002-94 [1], 
м ето д ам и  э к с п е р и м е н ­
тал ьн ой  проверки к а ч е ­
ства испытаний, при этом использование межла- 
бораторных сравнительных испытаний (МСИ) яв ­
ляется наиболее эффективным и экономичным 
методом проведения такой оценки.
Во исполнение п. 15 «Плана м ероприятий на 
1999-2000 гг. по совершенствованию метрологи­
ческого обеспечения сертификационных испы та­
ний пищевых продуктов и продовольственного сы ­
рья», утвержденного постановлением Коллегии 
ГЪсстандарта России № 6 от 31 марта 1999 г., в 1999 
г. была осуществлена целевая проверка качества 
метрологического обеспечения сертиф икацион­
ных испытаний, проведенная в рамках государ­
ственного контроля и надзора (далее -  целевая 
проверка), вклю чавш ая экспериментальную про­
верку качества испытаний образца для контроля 
(OK) водки в испытательных лабораториях (ИЛ) на 
территории Российской Федерации.
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Объектом  целевой 
проверки являлась дея­
тельность аккредитован­
ных испытательных л а ­
бораторий, осуществляю­
щих сертификационные 
и с п ы тан и я  пищ евы х 
продуктов и продоволь­
ственного сырья (ПП и
ПС).
Цель проверки - выполнение метрологических 
требований, правил и норм при осуществлении 
сертификационных испытаний ПП и ПС в ак-кре- 
дитованных лабораториях.
Особенностью целевой проверки являлось про­
ведение экспериментальной проверки качества 
испытаний ПП и ПС с использованием межлабо- 
раторного эксперимента.
При этом по предложению органов государ­
ственной метрологической службы (ОГМС) в ка­
честве объекта для проведения эксперименталь­
ной проверки была выбрана водка, а в качестве 
анализируемых показателей - альдегиды, сивуш­
ные масла и метиловый спирт.
Был создан OK состава водки, однородного и 
стабильного состава, аттестованный по процеду­
ре приготовления.
Для оценки качества результатов эксперимен­
тальной проверки в отдельно взятой лаборатории 
был вы бран алгоритм оперативного контроля 
точности с применением образца для контроля в 
соответствии с МИ 2335-95 [2].
ОГМС в ходе проведения целевой проверки 
передавали в ИЛ на анализ OK состава водки в 
ш ифрованном виде вместе с инструкцией по его 
применению, получали от ИЛ протоколы резуль­
татов и сп ы тан и й 1 и отправляли их в УНИИМ, 
который, в свою очередь, обрабатывал результа­
ты эксперимента и представлял в ОГМС и в Гос­
стандарт России выводы об оценке качества по­
лученных результатов испытаний.
Учитывая, что П равилами по сертиф икации 
ПП и ПС [3] для выбранных объектов и показате­
лей допущены к применению ГОСТ 5363-93 [4] 
(ф отом етрический метод изм ерений) и ГОСТ 
30536-97 [5] (газохроматографический метод и з­
мерений), при проведении экспериментальной 
проверки было предусмотрено использование 
указанны х методов.
Оценка качества результатов испы таний при 
проведении экспериментальной проверки осуще­
ствлялась путем сопоставления статистических 
оценок характеристик погреш ности результатов 
испытаний OK с нормативами контроля, расчет 
которых проводят на основе характеристик по­
грешности. заданны х в норм ативны х докумен­
тах (НД) на методы испы таний.
К сожалению, в использованных НД на мето­
ды испы таний (ГОСТ 5363-93 и ГОСТ 30536-97) 
характеристика погреш ности не реглам ентиро­
вана (в ГОСТ 5363-93 приведен только норматив 
оперативного контроля сходимости в виде допус­
каемого отклонения результатов параллельны х 
определений от их среднего значения2, а  в ГОСТ 
30536-97 приведен, кроме указанного н орм ати ­
ва, лиш ь норм атив оперативного контроля вос­
производимости в виде допускаемого отклонения 
результатов измерений от их среднего значения). 
В связи  с этим  стояла зад ач а  установить допус­
тим ы е (экспертные) зн ачен и я  характери сти к  
погрешности для оценивания качества результа­
тов, полученных в эксперименте. Зн ач ен и я  х а ­
рактеристик погреш ности были рассчитаны  ис­
ходя из общей практики  аналитического конт­
роля применительно к методикам, метрологичес­
кий уровень которых представляется допусти­
мым, а такж е исходя из реальных значений  оце­
нок характеристик погреш ности, полученных в 
ходе эксперимента. При этом были приняты  сле­
дующие допущения: для обоих используемых ме­
тодов характеристика систематической состав­
ляю щ ей погреш ности  р авн а  хар актер и сти ке  
случайной составляющей погрешности; для фото­
метрического метода -  характеристика случай­
ной оставляющей погрешности (характеристика 
воспроизводимости) равн а2 ,5 а .ч, где осх = сГ/1,39 
(сГ -  норматив оперативного контроля сходимос­
ти, о .х-  характеристика составляю щ ей случай­
ной составляющ ей погрешности -  характеристи­
ка сходимости). Установленные значения х ар ак ­
тери сти ки  погреш ности  для использованны х  
методов ан али за  приведены в табл. 1.
Таблица 1
Установленные значения характеристики погрешности (для методик выполнения измерений содержания 
токсичных микропримесей в водке), использованные для определения нормативов контроля при проведении
экспериментальной проверки в 1999 году
Определяемый
показатель
Аттестованное значение OK 
(в пересчете на безводный 
спирт)
Принятое значение характеристики погрешности, 6. %
Для газохроматографического 
метода по ГОСТ 30563-97
Для фотометрического 
метода по ГОСТ 5363-93
Альдегиды 5.0 мг/дм3 33 21
Сивушные масла 3.5 мг/дм 3 33 21
Метиловый спирт 0,04 % (по объему) 25 21
Анализ обобщенных результатов целевой про- ственного надзора ГЬсстандарта России вы яви-
верки, их детальное рассмотрение на совещ ании ли недостаточный уровень качества проводимых
в Управлении региональной политики и государ- и с п ы т а н и й  в и с п ы т а т е л ь н ы х  л а б о р а т о р и я х
1 В ходе экспериментальной проверки ОГМС проверяли соблюдение всех требований нормативного документа на методы испы­
таний, включая проверку соответствия средств измерений, испытательного оборудования, используемых реактивов, материа­
лов, процедуры выполнения испытаний установленным требованиям, корректность построения и контроля стабильности граду­
ировочных графиков, соблюдение требований к обеспечению точности измерений, проводимых при испытаниях OK, соблюдение 
техники лабораторных работ, правильности выполнения расчетов.
2 Изменение №2 ГОСТ 5363-93, в котором указана характеристика погрешности для метода определения объемной доли метило­
вого спирта в водке, вышло после установления характеристик погрешности для использованных методов анализа.
(см.табл. 2) и показали настоятельную необходи­
мость введения более жестких требований к про­
ведению государственного контроля и надзора за 
соблюдением обязательных требований государ­
ственны х стандартов, правил обязательной сер­
т и ф и к ац и и  и соблю дением  м етрологических  
правил и норм с целью обеспечения достовернос­
ти  результатов сертиф икационны х испы таний и 
повыш ения на этой основе доверия потребителей
к качеству производимой продукции. При этом 
одним из основных элементов повыш ения каче­
ства государственного контроля и надзора явля­
ется внедрение в практику деятельности государ­
ственны х контрольных органов обоснованных 
методов экспериментальной проверки качества 
результатов испы таний с использованием OK в 
ш ифрованном виде.
Таблица 2
Обобщенные результаты обработки экспериментальных данных, полученных в 1999 году лабораториями -  
участниками целевой проверки при определении содержания токсичных микропримесей в образце для контроля
состава водки
Определяемый
показатель
Аттестованное значе­
ние, С 
(в пересчете на 
безводный спирт)
Количество лабораторий, 
использовавших газохрома­
тографический метод анализа 
по ГОСТ 30563-97
Количество лабораторий, 
использовавших фотометричес­
кий метод анализа 
по ГОСТ 5363-93
Всего Получивших неудов­
летворительные 
результаты
Всего Получивших неудов­
летворительные ре­
зультаты
Альдегиды 5.0 мг/дм3 13 5 26 18
Сивушные масла 3.5 мг/дм 3 13 2 26 9
Метиловый спирт 0,04 % (по объему) 17 4 24 11
В 2000 г. организовано проведение целевых 
проверок, вклю чая организацию  эксперим ен­
тальной проверки качества проведения испы та­
ний:
- в клинико-диагностических лабораториях 
М3 РФ (определение биохимических показателей 
сыворотки крови):
- в аккредитованны х ИЛ пищ евой продукции, 
в том числе в ИЛ, показавш их неудовлетворитель­
ные результаты при их экспериментальной про­
верке в 1999 году (определение показателей бе­
зопасности и качества алкогольной продукции):
- в ИЛ, зан и м аю щ и хся  ан али зом  питьевой  
воды (определение показателей качества питье­
вой воды):
- в ИЛ нефтеперерабатываю щ их заводов, неф ­
тебаз, неф тяны х инспекций (определение пока­
зателей качества бензина).
Работа по проведению целевых проверок осу­
щ ествляется аналогично работам прошлого года 
в соответствии с техническими заданиям и  на 
проведение целевых проверок, разработанными 
в установленном порядке.
Обобщенные результаты проверок будут пред­
ставлены  ОГМС, доведены до сведения ГЬсстан- 
д арта  России. На основе результатов проверок 
будут сделаны выводы о качестве работы отдель­
ных лабораторий, на основе обобщенных резуль­
татов -  осуществлены мероприятия по совершен­
ствованию процедуры государственного надзора, 
осуществляемого ГЬсстандартом России.
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